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Deposant 
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1. II est notifie au deposant que ('administration charg6e de I'examen preliminaire international a etabli le 
rapport preliminaire international sur la brevetabilite pour la demande internationale et le lui transmet ci-joint, 
accompagne, le cas 6ch6ant, de ces annexes. 

2. Une copie du present rapport et, le cas §cheant, de ses annexes est transmise au Bureau international pour 
communication a tous les offices elus. 



3. Si tel ou tel office 6lu I'exige, le Bureau international 6tablira une traduction en langue anglaise du rapport 
(k I'exclusion des annexes de celui-ci) et la transmettra aux offices interess^s. 

4. NOTIFICATION IMPORTANTE 

Pour aborder la phase nationale auprfcs de chaque office elu, le deposant doit accomplir certains actes 
(depot de traduction et paiement des taxes nationales) dans le delai de 30 mois a compter de la date de 
priorite (ou plus tard pour ce qui concerne certains offices) (article 39.1) (voir aussi le rappel envoye par le 
Bureau international dans le formulaire PCT/IB&01 ). 

Losrqu'une traduction de la demande internationale doit etre remise k un office elu, elle doit comporter la 
traduction de toute annexe du rapport pr£liminaire international sur fa brevetabilite. II appartient au deposant 
d'6tablir la traduction en question et de la remettre directement k chaque office 6lu interess£. 

Pour plus de precisions en ce qui concerne les delais applicables et les exigences des offices 6lus, voir le 
Volume II du Guide du deposant du PCT. 

II est signale au deposant que Particle 33(5) stipule que les cr'rteres de nouveaute, d'activite inventive et 
duplication industrielle tels que definis a I'article 33(2) a (4) ne servent qu'aux fins de I'examen preliminaire 
international et que "tout £tat contractant peut appliquer des critferes additionnels ou differents afin de 
decider si, dans cet Etat, I'invention est brevetable ou non" (voir §galement I'article 27(5)). De tels critferes 
additionnels peuvent par exemple avoir rapport a des exceptions k la brevetabilite ainsi qu'& des exigences 
concernant Pexpos6 suffisant de Tinvention, la clart6 des revendications et leur fondement sur la description. 
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1. Le present rapport est le rapport d'examen pr6liminaire international, etabli par ^administration charg^e de I'examen 
pr6liminaire international en vertu de I'article 35 et transmis au deposant conformement a I'article 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 5 feuilles, y compris la pr6sente feuille de couverture. 

3. Ce rapport est accompagnd d'ANNEXES, qui comprennent : 

a. H un total de (envoy4es au d6posant et au Bureau international) 6 feuilles, d6finies comme suit : 

S les feuilles de la description, des revendicatlons ou des dessins qui ont $te modifiees et qui servent de base 
au present rapport ou des feuilles contenant des rectifications autoris^es par la presente administration (voir 
la regie 70.16 et Instruction administrative 607). 

□ des feuilles qui remplacent des feuilles pr6cedentes, mais dont la presente administration considere qu'elles 
contiennent une modification qui va au-dela de I'expose de ^invention qui figure dans la demande 
international telle qu'elle a ete depos6e, comme il est indique au point 4 du cadre n° I et dans le cadre 
supptementaire. 

b. □ (envoy6es au Bureau international seulement) un total de (prteiser le type et le nombre de support(s) 

electronique(s)) , qui contiennent un listage de la ou des sequences ou un ou des tableaux y relatifs, deposes 
sous forme dechiffrable par ordinateur seulement, comme il est indiqu6 dans le cadre sup{>l6mentaire relatif au 
listage de la ou des sequences (voir instruction administrative 802). 



4. Le present rapport contient des indications et les pages correspondantes relatives aux points suivants : 

Base de I'opinion 
Priority 

Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la 
possibility d'application industrielie 

Absence d'unite de Tinvention 

Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la 
possibility d'application industrielie; citations et explications a I'appui de cette declaration 

Certains documents cites 

Irregularis dans la demande Internationale 

□ Cadre n° VIII Observations relatives a la demande Internationale 
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Demande internationale n° 
PCTVFR2004;000090 



Case No. I Base du rapport 

1 . En ce qui concerne la langue, le present rapport est etabli sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laqueile elle a 6te depos6e, sauf indication contraire donnge sous ce point. 

□ Le present rapport est 6tabli sur la base de traductions r6alisees a partir de la langue d'origine dans la 
langue suivante ,qui est la langue d'une traduction remise aux fins de : 

□ la recherche internationale (selon les regies 12.3 et 23.1. b)) 

□ la publication de la demande internationale (selon la r&gle 12.4) 

□ Pexamen pr6liminaire international (selon la r§gle 55.2 ou 55.3) 

2. En ce qui concerne les elements* de la dertnande internationale, le pr6sent rapport est etabli sur la base des 
elements suivants (les feuilles de remplacement qui ont 6t6 remises £ /'office recepteur en rdponse a une 
invitation faite conforme'ment k /'article 14 sont considerees dans le present rapport comme "initia/ement 
d6posees* et ne sont pas jointes en annexe au rapport.) : 



Description, Pages 

1 -30 telles qu'initialement d^posees 
Revendicatlons, No. 

1 -34 re<?ue(s) le 12.1 1 .2004 avec lettre du 04.1 1 .2004 
Desslns, Feuilles 

1 /6-6/B telles qu'initialement d§posees 



□ En ce qui concerne un listage de la ou des sequences ou un.ou des tableaux y relatifs, voir le cadre 
supplemental relatif au listage de la ou des s6quences. ' 

3. El Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages 

H des revendications, nos 35-38 

□ des dessins, feuiilestfig. 

□ du listage de la ou des s6quences (prSciser) : 

□ d'un ou de tous les tableaux relatifs au listage de la ou des sequences (prSciser) : 

4. □ Le present rapport a et£ £tabii abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete consid£r£es 
comme allant au-dela de Pexpos6 de Tinvention tel qu'il a et6 d6pos6, comme il est indiqu6 dans le cadre 
supplSmentaire (rdgle 70.2.C)). 

□ de la description, pages 

□ des revendications, nos 

□ des dessins, feuillesyfig. 

□ du listage de la ou des sequences (pr6ciser) : 

□ d'un ou de tous les tableaux relatifs au listage de la ou des s6quences (pr6ciser) : 

* Si le cas vis€ au point 4 s 'applique, certaines ou toutes ces feuilles peuvent 
Stre revStues de la mention "remplace'" . " / 
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Cadre n° V Declaration motivee selon l?article 35.2) quant a la nouveaute, l?activite inventive et la 
possibiljte d?application industrielle; citations et explications a l?appui de cette declaration 

1. D6claration 

Nouveaut6 Oui: Revendications 1-34 

Non: Revendications 
Activity inventive Oui: Revendications 1-34 

Non: Revendications 
Possibility duplication industrielle Oui: Revendications 1 -34 

Non: Revendications 

2. Citations et explications (regie 70.7) : 
voir feuille separee 



RAPPORT PRELIMINAIRE ITERNATIONAL 

SUR LA BREVETABILITE 

(FEUILLE SEPAREE) 



Demande internationale n° 
PCT/FR2004/000090 



Concernant le point V 

II est fait reference aux documents suivants dans la presente notification: 
D1 : US-A-5 368 391 (CROWE BENJAMIN S ET AL) 29 novembre 1 994 
D2: SINGH RAMAN ET AL: "THE STABILITY OF OXIDE SCALE" MATERIALS 

AT HIGH TEMPERATURES, vol. 10, no. 3, 1992, pages 171-176 
D3: WO 01/34290 A (STANFORD RES INST INT) 17 mai 2001 
D4: EP-A-0 779 510 (SUN ELECTRIC UK LTD) 18 juin 1997 
D5: US-B-6 336 741 1 (BLAINE ROGER L) 8 janvier 2002 

1 Le document D2, qui est considere comme etant I'etat de la technique le plus 
proche de I'objet de la revendication 1 decrit (les references entre parentheses 
s'appliquent a ce document) des tests de thermogravimetrie cycliques (thermal 
cyclic mode operated for 15 cycles that took 35 hours) avec enregistrement 
continu des variations de poids et temperatures (figure 1 et figure 3 'lowest weight 
during a cycle' sur un echantillon metallique afin de determiner son comportement 
d' oxydation. 

1.1 La revendication 1 differe de I'enseignement de D2 par deux caracteristiques: 
(1) le test est fait sur une pluralite d'echantillons au sein d'un meme four et (2) 
chaque cycle comporte un palier a haute temperature. Ces deux caracteristiques 
sont independantes Tune de I'autre et resolvent des problemes differents. La 
premiere augmente la productivity de I' analyse, tandis que la seconde permet 
une simulation plus fidele de certains comportements (voir description page 2, 
ligne 20 a page 3, ligne 7 et page 1 1 , lignes 6-13). 

1 .2 Passer de tests sur un echantillon a des tests sur plusieurs echantillons au sein 
d'un meme four n'implique pas d'activite inventive (article 33(3) PCT): L'homme du 
metier desirant augmenter la capacite d'analyse effectuerait naturellement des 
analyses sur une pluralite d'echantillons en parallele (voir par exemple D3 ou D4) 
et le fait d'adapter les appareils de mesure de maniere a utiliser un seul four 
releve d'une demarche normale pour la personne du metier (voir par exemple D5, 
figure 4 pour un exemple de four recevant deux balances, D3 page 33, demiere 
ligne pour la mention d'un four contenant une pluralite d' echantillons pour 
thermogravimetrie, D4 pour une chambre a atmosphere controlee contenant une 
pluralite de balances thermogravimetriques), 

1 .3 Mesurer le poids durant un palier a haute temperature est considere comme 
impliquant une activite inventive (article 33(3) PCT), et ce pour les raisons 
suivantes: il est connu de D1 d'utiliser lors de tests de gravimetrie des cycles 
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(FEUILLE SEPAREE) PCT/FR2004/000090 

comprenant des paliers de temperature (D1, c 13, 1 4-8). Cependant, les precedes 
decrits dans D1 ont pour but de caracteriser la composition ou les transformations 
des materiaux et non leur comportement. II n'y a pas suggestion dans D1 ni dans 
aucun document du Rapport de Recherche que la mesure de poids pendant un tel 
palier permet une evaluation plus fine et plus fiable du comportement (description 
page 1 1 , lignes 6-20) 

2 Le raisonnement effectue dans les paragraphes 1 , 1.1 et 1 .2 pour la revendication 
de procede 1 peut etre transposee a la revendication de dispositif 8. L'objet de la 
revendication 8 est done nouveau (article 33(2) PCT). Les remarques suivantes 
s'ajoutent aux remarques des paragraphes: 

2.1 La revendication 8 mentionne des 'moyens de chauffage directs', mais les 
documents D3 ou D4 mentionnent pour chauffer une pluralite d'echantillons en 
parallele soit des chauffages resistifs individuels (D3, p 29 par. 3) ou des 
chauffages radiatifs par laser (D4, colonne 6, lignes 34-40). Munir un appareil de 
thermogravimetrie de tels moyens de chauffage n'implique done pas d'activite 
inventive . 

2.2 Par consequent, I'objet de la revendication 8 differe des dispositifs connus ou de 
variations evidentes de ces dispositifs en ce que les balances sont disposees en 
etoile avec les dchantillons regus en une partie centrale. 

2.3 Le probleme a resoudre peut done etre considere comme concevoir un 
arrangement dont le four presente des dimensions radiates reduites (voir 
description page 16, lignes 21-30 ou page 17, lignes 25-30). 

2.4 La solution de ce probleme proposee dans la revendication 8 de la presente 
demande est consideree comme impliquant une activite inventive (article 33(3) 
PCT), et ce pour les raisons suivantes : Les dispositifs des documents D3 et D4 
utilisent une pluralite de balances (membranes vibrantes dans D3, lames 
vibrantes dans D4 mais elles sont arrangees suivant une matrice rectangulaire, et 
non pas en etoile avec les echantillons au centre. Aucun des documents 
disponibles ne suggere I' arrangement de balances en etoile tel qu'indique dans la 
revendication 8. 

3 Les revendications 2-7 (resp. 9-34) dependent de la revendication 1 (resp. 8) et 
satisfont done egalement, en tant que telles, aux conditions requises par le PCT 
en ce qui conceme la nouveaute et I'activite inventive. 
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1/ Procede de test par thermogravim&rie du comportement 
d'un materiau solide en presence d'une atmosphere gazeuse contrSlee, caracterise en ce 
5 que: 

- on place une plurality d'echantillons (10) en presence de ladite 
atmosphere gazeuse au sein d'un m6me four (4) k atmosphere contrdlee, 

- on associe chaque echantillon a une balance (38), qui lui est 
propre, d'erreur inferieure k 100 p.g, 

10 -on souinet les echantillons (10) k des cycles thenniques 

successifs predetermines comprenant chacun une etape de chauffage, durant laquelle on 
chauffe directernent les echantillons, et une etape de refroidissement 3 durant laquelle on 
ne chauffe pas les echantillons, 

- on mesure et on enregistre le poids de chaque echantillon de 
15 fafon independante, en continu au moins durant un palier a haute temperature de 1'etape 

de chauffage de chaque cycle thermique, 

21 Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que, k 
chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) de sorte que leur temperature 
soit comprise entre 400°C et 1800°C au moins durant un palier k haute temperature de 
20 Tetape de chauffage. 

3/ Procede selon Tune des revendications 1 a 2, caracterise 
en ce que, a chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) de sorte que leur 
temperature soit superieure a 1 100°C au moins durant un palier a haute temperature de 
1'etape de chauffage. 

25 41 Procdd<5 selon 1' une des revendications 1 a 3, caracterise 

en ce que, a chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) a une vitesse de 
chauffage superieure a 300°C/min. 

5/ Procede selon Tune des revendications I a 4, caracterise 
en ce que, a chaque cycle thermique, on refroidit les echantillons (10) a une vitesse de 

30 refroidissement superieure a 100°C/min. 
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6/ Precede selon Tune des revendications 1 a 5, caracterise 
en ce que 1'on soumet les Echantillons (10) a des cycles thermiques comprenant chacun 
une etape de chauffage constituee d'une phase de montee en temperature d'une duree 
inferieure a 5 minutes et d'un palier a haute temperature d'une duree de l'ordre de 
5 60 minutes, et une Etape de refroidissement constituee d'une phase de descente en 
temperature d'une duree inferieure a 10 minutes et d'un palier a basse temperature d'une 
duree comprise entre 0 et 1 5 minutes. 

7/ ProcEde selon 1'une des revendications 1 a 6, caracterise 
en ce que fen soumet les Echantillons (10) a un nombre de cycles thermiques successifs 
10 compris entre 10 et 3000. 

8/ Dispositif de test, par thermogravimEtrie, du 
comportement d'un materiau solide en presence d'une atmosphere gazeuse controlee, 
comprenant : 

- un four (4) a atmosphere gazeuse contrdlee, 

15 " des m °y ens d e pesee (6) du materiau place dans le four, 

prEsentant une erreur inferieure a 100 ug, 

- des moyens de confinement (7, 8, 34) adaptes pour limiter les 
eventuelles perturbations subies par les moyens de pesee du fait de l'environnement 
exteneur au dispositif et/ou de 1'atmosphere gazeuse contrdlEe, 

20 caracterise en ce que : 

-le four (4) est adapt* pour recevoir un nombre N strictement 
superieura 1 d'echantillons (10) du materiau, 

-le four comprend des moyens (11) de chauffage direct des 
echantillons, aptes a soumetrre les Echantillons a des cycles thermiques successifc 
25 predetermines comprenant chacun une Etape de chauffage, durant laquelle les 
echantillons sont chauffes, et une Etape de refroidissement, durant laquelle les 
echantillons ne sont pas chauffEs, les moyens de chauffage etant aptes a imposer des 
paliers a haute temperature durant les Etapes de chauffoges, 

-les moyens de pesee comprennent N balances (38) 
30 indEpendantes d'erreur infErieure a 100 ug, chaque balance Etant apte a mesurer et 
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enregistrer le poids d'un echantillon en continu au moins durant un palier a haute 
temperature de 1'etape de chauffage de chaque cycle thermique, 

- le dispositif presente une architecture globale en etoile, dans 
laquelle au moins !es balances sont disposees en etoile, laquelle architecture en etoiJe 
5 est adaptee pour recevoir les echantillons a proximite les uns des autres en une partie 
centrale du four. 

9/ Dispositif selon la revendication 8, caracterise en ce que 
les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a porter les echantillons a une 
temperature superieure a 1 100°C. 

10 10/ Dispositif selon 1'une des revendications 8 a 9, 

caracterise en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a chauffer les 
echantillons a une Vitesse de chauffage superieure a 300°C/min. 

11/ Dispositif selon J'une des revendications 8 a 10, 
caracterise en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a refroidir les 
15 echantillons a une vitesse de refroidissement superieure a 1 00°C/min. 

12/ Dispositif selon 1'une des revendications 8 a 11, 
caracteris* en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a realiser des 
cycles thermiques comprenant chacun une etape de chauffage constitute d'une phase de 
montee en temperature d'une duree inferieure a 5 minutes et d'un palier a haute 
20 temperature d'une dure* de 1'ordre de 60 minutes, et une etape de refroidissement 
constitute d'une phase de dcscente en temperature d'une duree inferieure a 10 minutes 
et d'un palier a basse temp6rature d'une duree comprise entre 0 et 15 minutes. 

13/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 12 
caracterise en ce que les moyens (1 1) de chauffage direct sont aptes a realiser plus de' 
25 3000 cycles thenniques successifs. 

14/ Dispositif selon l'une des revendications 8 a 13, 
caracterise en ce que Ie four comprend au moins N lampes (1 1) a fort rayonnement, une' 
chambre (9) de reception des echantillons en une matiere thermique r es i s tante 
transparente aux rayonnements des lampes, et une face interne (12) peripherique 
30 reflective ayant une forme adaptee pour definir au moins N zones distinctes 
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d'eclairement maximal a l'interieur de la chambre, a ^emplacement desquelles peuvent 
6tre places les 6chantillons. 

15/ Dispositif selon la revendication 14, caracterise en ce 
que la face interne peripherique (12) du four forme au moins N portions d'ellipses 
5 agencees en etoile, chaque ellipse ayant un premier foyer (13) exterieur a la chambre 
(9), dit foyer emissif, a l'emplacement duquel est agencee une lampe, et un second foyer 
(14) interieur a la chambre, dit foyer receptif, a l'emplacement duquel peut 8tre place un 
echantillon, au moins N desdites ellipses presentant des foyers r<§ceptifs distincts. 

16/ Dispositif selon les revendications 8 et 15, caracterise en 
10 ce que la chambre (9) et les foyers receptifc (14) sont situes en partie centrale du four et 
les foyers emissife (13) sont situes en partie peripherique du four, et en ce que la 
chambre (9) presente des dimensions radiales reduites. 

17/ Dispositif selon les revendications 8 a 16, caracterise' en 
ce que chaque balance (38) presente une erreur inferieure a 10 ug. 
15 18/ Dispositif selon l'une des revendications 8 a 17, 

caracterise en ce que chaque balance (38) presente une derive inferieure a lug/h. 

19/ Dispositif selon l'une des revendications 8 a 18, 
caractdrise en ce que les balances (38) sont montees sur un meme plateau support (3). 

20/ Dispositif selon l'une des revendications 8 a 19, 
20 caracterise en ce que les balances (38) sont agencees au-dessus du four et comprennent 
chacune un fleau (39), des moyens (40) de mesure d'un defacement ou d'une force 
subi(e) par le fleau, et une tige de suspension (41) en aluinine qui s'6tend sensiblement 
verticalement et presente une extremite inferieure munie d'un crochet (49) pour 
l accrochage d'un echantillon (10) et une extremis superieure articulee ou fixeea une 
25 extremity longitudinale (45) du fleau, dite extremite de mesure. 

21/ Dispositif selon les revendications 8 et 20, caracterise en 
ce que les fleaux (39) des N balances sont disposes en etoile, chaque fleau s'etendant 
sensiblement selon une direction radiale de sorte que son extremite de mesure (45) 
suiplombe la partie centrale du four. 
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22/ Dispositif selon I'une des revendications 20 ou 21 
caracterise en ce que les tiges de suspension (41) sont du type capillaire a deux canaux 
pour pemiettre le passage de fils thermocouples (48). 

23/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 21 
5 caracterise en ce qu'il comprend des moyens (60) de support d'au moins un morceau de' 
matenau (57), dit temoin, adaptes pour maintenir le temoin a proximite immediate d'un 
echantillon (10) et dotes de moyens (58) de mesure de la temperature a l'interieur du 
temoin. 

24/ Dispositif selon la revendication 23, caracterise en ce 
10 qu'il comprend des moyens (60) de support de N temoins, adaptes pour maintenir un 
temoin en dessous de chaque echantillon, sur son foyer receptif, et dotds de moyens 
(58), du type fils thermocouples aboutissant a l'interieur du temoin, de mesure 
independante de la temperature de chacun des temoins. 

25/ Dispositif selon I'une des revendications 20 a 24 
15 caracterise en ce que les moyens de mesure d'au moins une balance comprennent une 
cellule de pesee (40) electronique sur laquelle est fixe le fleau (39). 

26/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 25 
caracteris6 en ce que le four (4) est monte coulissant selon une direction sensibiement 
verticale entre une position basse de preparation, dans laquelle il est sitae en dessous de 
l'extremite inferieure des tiges de suspension (41) en vue de permettre iWochage 
et/ou le retrait des echantillons, et une position haute de test, dans laquelle l'extremite 
inferieure des tiges de suspension (41) s'6tend a l'interieur de la chambre (9) du four. 

27/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 26, 
caracterise en ce que les moyens de confinement comprennent une cloche superieure 
(8) de protection adaptee pour coiffer 1'ensemble des balances (38) et pour etre fixee de 
facon amovible et herm6tique sur le plateau support (3). 

28/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 27 
caracterise en ce que les moyens de confinement (7) comprennent une colonne de 
confinement entre le plateau support (3) et le four (4), adaptee pour realiser, d'une part, 
on raccordement hermetique et amovible, permettant le passage et le confinement des 
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tiges de suspension, entre le plateau support et la chambre du four, et, d'autre part, un 
raccordement herm6tique, au moyen de branchements (29, 31), a des moyens de 
generation de 1'atmosphere gazeuse controlee. 

29/ Dispositif selon Tune des revendications 8 a 28, 
5 caracterise en ce que les moyens de generation de 1'atmosphere controlee comprennent, 
d'une part, une pompe a vide et un conduit (28) d'arrivee de gaz raccordes chacun a un 
branchement (29) de la colonne de confinement, et, d'autre part, un conduit (27) de 
sortie de gaz s'ouvrant sur une face inferieure de la chambre (9) du four. 

30/ Dispositif selon Tune des revendications 8 a 29, 
10 caracterise en ce que les moyens de confinement comprennent des moyens (34, 36, 37) 
de limitation des echanges gazeux et des echanges thermiques entre le four et les 
moyens de pesee, lesdits moyens de limitation comprenant une pluralite de plateaux 
(34) superposes et distants, integres dans la colonne de confinement (7) au-dessus des 
branchements de celle-ci, qui delimitent une pluralite de chambres (55) de 
15 refroidissement successives, chaque plateau etant perce de N lumieres (35) pour le 
passage des tiges de suspension. 

31/ Dispositif selon la revendication 30, caracterise en ce 
que chaque plateau (34) presente des faces faiblement emissives. 

32/ Dispositif selon les revendications 20 et 27, caracterise 
20 en ce que chaque balance comprend un contrepoids permanent (56) fixe a une extremite 
longitudinale (44) du fleau, dite extremite de calibrage, de facon a etre suspendu a 
I'interieur de la cloche de protection (8). 

33/ Dispositif selon I'une des revendications 8 a 32, 
caracterise en ce que le four (4) comprend des moyens de regulation en temperature du 
25 type PID. 

34/ Dispositif selon Tune des revendications 8 a 33, 
caracterise en ce que le four comprend des moyens de regulation en temperature 
adaptes pour controler independarnment chaque lampe (11). 
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CLAIMS 

A method for thermogravimetrically testing the behaviour of a solid material in 
the presence of a controlled gaseous atmosphere, wherein: 

- a plurality of samples (10) are placed in the presence of said gaseous 
atmosphere inside the same controlled-atmosphere furnace (4), 

- each sample has its own associated balance (38) having an error of less than 
100 ng, 

- the samples (10) are subjected to successive predetermined thermal cycles 
each comprising a heating step, during which the samples are heated directly, 
and a cooling step, during which the samples are not heated, 

- the weight of each sample is measured and recorded independently, in a 
continuous manner, at least during a high-temperature stage of the heating 
step of each thermal cycle. 

The method as claimed in claim 1 , wherein, in each thermal cycle, the samples 
(10) are heated so that their temperature is from 400°C to 1800°C at least during 
a high-temperature stage of the heating step. 

The method as claimed in either claim 1 or claim 2, wherein, in each thermal 
cycle, the samples (10) are heated so that their temperature is greater than 
1 1 00°C at least during a high-temperature stage of the heating step. 

The method as claimed in any one of claims 1 to 3, wherein, in each thermal 
cycle, the samples (10) are heated at a rate of heating greater than 
300°C/minute. 
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The method as claimed in any one of claims 1 to 4, wherein, in each thermal 
cycle, the samples (10) are cooled at a rate of cooling greater than 
100°C/minute. 

The method as claimed in any one of claims 1 to 5, wherein the samples (10) 
are subjected to thermal cycles each comprising a heating step, which consists 
of a phase of rise in temperature having a duration of less than 5 minutes and a 
high-temperature stage having a duration of the order of 60 minutes, and a 
cooling step, which consists of a phase of fall in temperature having a duration 
of less than 1 0 minutes and a low-temperature stage having a duration of from 0 
to 1 5 minutes. 

The method as claimed in any one of claims 1 to 6, wherein the samples (10) 
are subjected to a number of successive thermal cycles of from 10 to 3000. 

A device for thermogravimetrically testing the behaviour of a solid material in 
the presence of a controlled gaseous atmosphere, comprising: 

- a furnace (4) having a controlled gaseous atmosphere, 

- means (6) for weighing the material placed in the furnace, having an error of 
less than 100 jag, 

- confining means (7, 8, 34) suitable for limiting any disturbance to the 
weighing means owing to the external environment of the device and/or the 
controlled gaseous atmosphere, 

wherein 

- the furnace (4) is suitable for receiving a number N, which is strictly greater 
than 1, of samples (10) of the material, 

- the furnace comprises means (11) for heating the samples directly, which 
means are capable of subjecting the samples to successive predetermined 
thermal cycles each comprising a heating step, during which the samples are 
heated, and a cooling step, during which the samples are not heated, the 
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heating means being capable of imposing high-temperature stages during the 
heating steps, 

- the weighing means comprise N independent balances (38) having an error of 
less than 100 jug, each balance being capable of measuring and recording the 
weight of a sample continuously at least during a high-temperature stage of 
the heating step of each thermal cycle, 

- the device has a star-shaped structure overall, in which at least the balances 
are arranged in the shape of a star, which star-shaped structure is suitable for 
receiving the samples close to one another in a central portion of the furnace. 

The device as claimed in claim 8, wherein the direct heating means (11) are 
capable of bringing the samples to a temperature greater than 1 100°C. 

The device as claimed in either claim 8 or claim 9, wherein the direct heating 
means (11) are capable of heating the samples at a rate of heating greater than 
300°C/minute. 

The device as claimed in any one of claims 8 to 10, wherein the direct heating 
means (11) are capable of cooling the samples at a rate of cooling greater than 
100°C/minute. 

The device as claimed in any one of claims 8 to 11, wherein the direct heating 
means (1 1) are capable of carrying out thermal cycles each comprising a heating 
step, which consists of a phase of rise in temperature having a duration of less 
than 5 minutes and a high-temperature stage having a duration of the order of 
60 minutes, and a cooling step, which consists of a phase of fall in temperature 
having a duration of less than 1 0 minutes and a low-temperature stage having a 
duration of from 0 to 15 minutes. 
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13. The device as claimed in any one of claims 8 to 12, wherein the direct heating 
means (11) are capable of carrying out more than 3000 successive thermal 
cycles. 

5 14. The device as claimed in any one of claims 8 to 13, wherein the furnace 
comprises at least N high-radiation lamps (11), a chamber (9) for receiving the 
samples, made of a thermal resistant material that is transparent to the radiation 
of the lamps, and a reflective peripheral inner face (12) having a shape that is 
suitable for defining at least N separate zones of maximum illumination inside 
10 the chamber, at the site of which the samples may be placed. 

15. The device as claimed in claim 14, wherein the peripheral inner face (12) of the 
furnace forms at least N ellipse portions arranged in a star, each ellipse having a 
first focus (13) outside the chamber (9), called the emitting focus, at the site of 

15 which there is arranged a lamp, and a second focus (14) inside the chamber, 

called the receiving focus, at the site of which a sample may be placed, at least 
N of said ellipses having separate receiving focuses. 

16. The device as claimed in claims 8 and 15, wherein the chamber (9) and the 
20 receiving focuses (14) are situated in the central portion of the furnace and the 

emitting focuses (13) are situated in the peripheral portion of the furnace, and 
wherein the chamber (9) has reduced radial dimensions. 

17. The device as claimed in claims 8 to 16, wherein each balance (38) has an error 
25 of less than 10 jag. 

18. The device as claimed in any one of claims 8 to 17, wherein each balance (38) 
has a drift of less than 1 jag/h. 
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19. The device as claimed in any one of claims 8 to 18, wherein the balances (38) 
are mounted on the same support plate (3). 

20. The device as claimed in any one of claims 8 to 19, wherein the balances (38) 
5 are arranged above the furnace and each comprise a balance arm (39), means 

(40) for measuring a displacement or a force to which the balance arm is 
subjected, and a suspension rod (41) of aluminium which extends substantially 
vertically and has a lower end provided with a hook (49) for the attachment of a 
sample (10) and an upper end articulated with or fixed to a longitudinal end (45) 
10 of the balance arm, called the measuring end. 

21. The device as claimed in claims 8 and 20, wherein the balance arms (39) of the 
N balances are arranged in the shape of a star, each balance arm extending 
substantially according to a radial direction so that its measuring end (45) hangs 

1 5 over the central portion of the furnace. 

22. The device as claimed in either claim 20 or claim 21, wherein the suspension 
rods (41) are of the capillary type having two channels in order to permit the 
passage of thermocouple wires (48). 

20 

23. The device as claimed in any one of claims 8 to 21, which comprises means 
(60) for supporting at least one piece of material (57), called a control, which 
means are suitable for holding the control in the immediate proximity of a 
sample (10) and are equipped with means (58) for measuring the temperature 

25 inside the control. 

24. The device as claimed in claim 23, which comprises means (60) for supporting 
N controls, which means are suitable for holding a control beneath each sample, 
on its receiving focus, and are equipped with means (58) of the thermocouple 

30 wire type which end inside the control, for measuring independently the 

temperature of each of the controls. 
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25. The device as claimed in any one of claims 20 to 24, wherein the measuring 
means of at least one balance comprise an electronic weighing cell (40) to 
which the balance arm (39) is fixed. 

5 

26. The device as claimed in any one of claims 8 to 25, wherein the furnace (4) is 
mounted to slide according to a substantially vertical direction between a 
bottom preparation position, in which it is located beneath the lower end of the 
suspension rods (41) in order to allow samples to be attached and/or removed, 

10 and a top test position, in which the lower end of the suspension rods (41) 

extends inside the chamber (9) of the furnace. 

27. The device as claimed in any one of claims 8 to 26, wherein the confining 
means comprise an upper protective bell (8) which is suitable for covering all of 

15 the balances (38) and for being fixed in a removable and air-tight manner to the 

support plate (3). 

28. The device as claimed in any one of claims 8 to 27, wherein the confining 
means (7) comprise a confinement column between the support plate (3) and the 

20 furnace (4), which column is suitable for producing, on the one hand, an air- 

tight and removable connection, allowing the suspension rods to pass and be 
confined, between the support plate and the chamber of the furnace, and, on the 
other hand, an air-tight connection, by means of branches (29, 31), to means for 
generating the controlled gaseous atmosphere. 

25 

29. The device as claimed in any one of claims 8 to 28, wherein the means for 
generating the controlled gaseous atmosphere comprise, on the one hand, a 
vacuum pump and a gas inlet pipe (28) which are each connected to a branch 
(29) of the confinement column, and, on the other hand, a gas outlet pipe (27) 

30 which opens at a lower face of the chamber (9) of the furnace. 
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30. The device as claimed in any one of claims 8 to 29, wherein the confining 
means comprise means (34, 36, 37) for limiting gaseous and thermal exchanges 
between the furnace and the weighing means, said limiting means comprising a 
plurality of superposed and distant plates (34) which are integrated into the 

5 confinement column (7) above the branches thereof and which delimit a 

plurality of successive cooling chambers (55), each plate being pierced with N 
holes (35) for the passage of the suspension rods. 

31. The device as claimed in claim 30, wherein each plate (34) has faces of low 
10 emissivity. 

32. The device as claimed in claims 20 and 27, wherein each balance comprises a 
permanent counterweight (56) fixed to one longitudinal end (44) of the balance 
arm, called the calibrating end, so as to be suspended inside the protective bell 

15 (8). 

32. The device as claimed in any one of claims 8 to 32, wherein the furnace (4) 
comprises temperature-regulating means of the PID type. 

20 34. The device as claimed in any one of claims 8 to 33, wherein the furnace 
comprises temperature-regulating means suitable for controlling each lamp (11) 
independently. 
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